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La presente invention a pour objct des compositions putvenilentes redispersables dans l'eau comprenant une poudrc d'au moins un 
polymere filmogene insoluble dans l'eau et prfparf a partir d'au moins un monomere a insaturation fthyldnique; au moins un tensio-actif 
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COMPOSITION PULVERULENTE REDISPERSABLE DANS L EAU OE POLYMERES FILMOGENES 

5 

La presente invention a pour objet des poudres redispersables dans i'eau de 
polymeres filmogenes prepares a partir de monomeres a insaturation ethylenique. leur 
precede de preparation et leur utilisation. 

10 On connait deja des poudres redispersables obtenues par pulverisation et 

sechage de dispersions de polymeres filmogenes acryiiques. et surtout de dispersions 
de polymeres (festers vinyliques. 

Les polymeres filmogenes prepares a partir de monomeres a insaturation 
ethylenique sont utilises frequemment comme adjuvants dans ies compositions de liants 
15 mineraux hydrauliques pour en ameliorer la mise en oeuvre et les proprietes apres 
durcissement telles que ladhesion sur divers substrats. Ietancheit6, la souplesse, les 
proprietes mecaniques. 

Les poudres redispersables presentent I'avantage par rapport aux dispersions 
aqueuses de pouvoir etre premelangees avec le ciment sous forme de compositions 
20 pulverulentes pretes a I'emploi utilisables par exemple pour la fabrication de mortiers et 
betons destines a etre accroches sur des materiaux de construction, ou pour la 
fabrication de mortiers-colles ou pour la realisation denduits de protection et de 
decoration a rinterieur ou a lexterieur des batiments. 

Pour parvenir a obtenir des poudres ne s'agglomerant pas au cours du stockage 
25 sous l effet de la pression et de la temperature et convenablement redispersables dans 
Teau. on a coutume de leur adjoindre des quantites relativement importantes de 
substances inertes et de colloides protecteurs. 

Ainsi, il a deja ete propose d'ajouter aux dispersions, avant pulverisation, des 
produits de condensation melamine-formaldehyde-sulfonate (US-A-3784648) ou 
30 naphtalene-formaldehyde-sulfonate (DE-A-31 43070) eVou des copolymeres 
vinylpyrrolidone-ac6tate de vinyl (EP-078449). 

Le brevet francais FR-A-2 245 723 vise une preparation sechee par congelation, 
stable et dispersable dans I'eau contenant une poudre d un latex de polymere et un 
agent dispersant hydrosduble qui est un saccharide. 

35 

Le but de la presents invention est de proposer une nouvelie composition 
purverulente redispersable totalemerrt ou presque totaiement dans feau, qui sort a base 
d'un polymere filmogene prepare a partir de monomeres a insaturation ethylenique. 
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Un autre but de la pr6sente Invention est de proposer une poudr redispersable 
du type ci-dessus qui soit stable au stockage sans agglomeration. 

Un autre but de ta prdsente invention est de proposer un procddd de preparation 
des poudres de type ci-dessus & partir de latex de polymdre filmogdne. 
5 Un autre but de la prdsente invention est de proposer une poudre redispersable 

du type ci-dessus qui, sous forme de poudre ou aprds eventuelle redispersion dans 
I'eau sous forme de pseudo latex, soit utilisable dans tous les domaines duplication 
des latex pour rtaiiser des revetement (notamment peintures, composition de couchage 
du papier) ou des compositions adh6sives (notamment adh6sifs sensibles k la pression, 
10 colles carrelage). 

Un autre but de la pr6sente invention est de proposer une poudre redispersable 
du type ci-dessus (ou le pseudo-latex en d6coulant) plus particulidrement en vue de son 
utilisation comme addrtrfs & des liants hydrauliques du type mortiers ou batons. 

Ces buts et d'autres sont atteints par la presente invention qui concerne en effet 
15 une composition pulv6rulente redispersable dans l eau comprenant : 

- une poudre d'au moins un polym6re filmogene insoluble dans I'eau et prepare & 
partir d'au moins un monomdre & insaturation ethyienique, 

- au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives polyoxyalkyienes, 

- au moins un compose hydrosoluble choisi parmi les poly6lectrolytes appartenant 
20 & la famille des polyacides faibles. 

Uinvention a de mftme pour objet un proc6d§ de preparation de telles 
compositions consistant & : 

- 6liminer leau d*un emulsion aqueuse constituee dudit polymdre filmog6ne 
insoluble dans feau prepare par. polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au 

25 moins un tensio-actif non ionique, au moins un compose hydrosoluble et 6ventuellement 
au moins un tensio-actif supplemental ou un agent anti-mottant, 

- et pulveriser le r6sidu sec en une poudre de granulomere d6sir6e. 

Les compositions selon invention pr6sentent lavantage de se redisperser 
spontanement dans I'eau. pour donner e nouveau une emulsion pr6sentant une 
30 granulometrie voisine de celle de remulsion initiate. 

D'autres avantages et caracteristiques de Finvention apparaltront plus clairement £ 
la lecture de la description et des examples qui vont sutvre. 

Uinvention conceme tout d'abord une composition pulv6rulente redispersable 
35 dans I'eau comprenant : 

- une poudre tfau moins un polymdre filmogene insoluble dans I'eau et prepare £ 
partir cf au moins un monom&re & insaturation ethyienique, 

• au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives polyoxyalky!6n6s, 
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- au m ins un compos* hydrosoluble choisi parmi les polydlectrolytes appartenant 
& la famille des potyactdes faibles. 

Les polymdres fitmogdne insolubles dans I'eau sont prdpards d partir de 
monomdres d insaturation dthyldnique. notamment de type vinylique et/ou acrylate. 
5 Les polymdres fiimogdnes insolubles dans Teau sont de prdfdrence des 

homopolymdres vinylique ou acrylate, ou des copolymdres ac6tate de vinyle, 
styrdne/butadidne, styrdne/acrylate, acrylate et styrdne/butadidne/acrylate. 

Les polymdres fiimogdnes ont de prdfdrence une tempdrature de transition 
vitreuse comprise entre environ -20°C et ♦SO'C, de prdfdrence entre 0°C et 40°C. Ces 
10 polymdres peuvent dtre prdpards de manidre connue en soi par polymdrisation en 
dmulsion de monomdres d insaturation dthyldnique d I'aide cfamorceurs de 
polymdrisation et en pr6sence d'agents dmulsifiants et/ou dispersants usuels. La teneur 
en polymdre dans Cdmulsion se srtue gdndraJement entre 30 et 70% en poids, plus 
spdcifiquement entre 35 et 65% en poids. 
15 A titre de monomdres, on peut citer les esters vinyliques et plus particulidrement 

i'acdtate de vinyle ; les acrylates et mdthacrylates (falkyle dont le groupe alkyle contient 
de 1 d 10 atomes de carbone par exemple les acrylates et mfithacrylates de mdthyle, 
dthyle, n-butyle, 2-ethylhexyle ; les monomdres vinylaromatiques en particulier le 
styrdne. Ces monomdres peuvent dtre copolymdrises entre eux ou avec cfautres 
20 monomdres d insaturation dthyldnique. 

A titre d'exemples non limitatifs de monomdres copolymdrisables avec I'acdtate de 
vinyle et/ou les esters acryliques et/ou le styrdne on peut citer rdthyldne et les oldfines 
comme i'isobutdne ; les esters vinyliques d'acides monocarboxyliques saturds, ramifids 
ou non, ayant de 1 d 12 atomes de carbone, comme le propionate, te Versatate' 
25 (marque ddposde pour les esters d'acides ramifids en Cg-C^), le pivalate, le iaurate de 
vinyle ; les esters d'acides insaturds mono- ou di-carboxyliques possddant 3 d 6 atomes 
de carbone avec les alcanols possddant 1 d 10 atomes de carbone, comme les 
maldates, fumarates de mdthyle, <fdthyle. de butyle, d'dthylhexyle ; les monomdres 
vinylaromatiques tels que les mdthylstyrdnes, les vinyltoludnes ; les halogdnures de 
30 vinyle tels que le chlorure de vinyle, le chlorure de vinyliddne, les diolefines 
particulidrement le butadidne. 

La polymdrisation en dmulsion des monomdres est mise en oeuvre en prdsence 
d un drnulsifiant et (fun initiateur de polymdrisation. 

Les monomdres mis en oeuvre peuvent dtre introduits en mdlange ou sdpardment 
35 et simultandment dans le milieu rdactionnel, soit avant le ddbut de la polymdrisation en 
une seule fois, soit au cours de la polymdrisation par fractions successes ou en 
continu. 
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En tant qu'agent emulsifiant, on met en oeuvre generalement les agents 
antiques classiques reprisentes notamment par les sels decides gras les 
alkylates, les alkylsuHonates. les alkylarylsuHates, les alkylarylsulfonates" les 
arylsulfates, les ^sulfonates, les suWosuccinates. les alkylphosphates de metaux 
aiealins. les sels de Tacide abietique hydrogenes ou non. lis sont employes a ralson de 
0.01 a 5% en poids par rapport au poids total des monomeres. 

Linitiateur de polymerisation en emulsion, qui est hydrosoluble. est represent* 
plus particulierement par les hydroperoxydes .els que Teau oxygenee. rhydroperoxyde 
de cumene, 1'hydroperoxyde de diisopropylbenzene, rhydroperoxyde de paramentnane 
et par les persulfates tels que le persuHate de sodium, le persulfate de potassium le 
persulfate tfammonium. II est employe en quantites comprises entre 0 05 et 2% en 
poids par rapport au total des monomeres. Ces initiateurs sont eventuellement associes 
a un reducteur. tel que le bisulfite ou le formaldehydesulfoxylate de sodium les 
polyethyleneamines. les sucres : dextrose, saccharose, les sels metalliques ' Les 
quantrtes de reducteur utilises varient de 0 a 3% en poids par rapport au poids total des 
monomeres. 

La temperature de reaction, fonction de I'initiateur mis en oeuvre est 
generalement comprise entre 0 et 1 0CTC. et de preference, entre 30 et 70°C. 

On peut utiliser un agent de transfert dans des proportions allant de 0 a 3% en 
poids par rapport au(x) monomers), generalement choisi parmi les mercaptans tels 
que le r^decylmercaptan. le tertiododecylmercaptan ; le cyclohexene • les 
hydrocarbures halogenes tels que le chloroforme. le bromoforme. le t6trachlorure de 
carbone. II permet de regler la proportion de polymere greffe et la longueur des chalnes 
moleculaires greffees. II est ajoute au milieu reactionnel sort avant la polymerisation sort 
> en coura de polymerisation. 

Selon un mode prefere de Tinvention. le polymere filmogene de la composition 
selon Invention presente une surface fakement carboxylee et done un taux d'acidite 
de surface faibte. 

Ainsi. il presente de preference un taux d'acidite de surface d'au plus 100 
m,croequivalent de fonction -COOH par gramme de polymere. de preference cfau plus 
50 microequivalent de fonction -COOH par gramme de polymere. 

Les compositions pulverulentes selon rinvention comprennent en outre au moins 
un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives polyoxyalkylenes. 
Plus particulierement, on peut citer : 

- les alcools gras ethoxyies ou ethoxy-propoxyles 

- les triglycerides elhoxyles ou 6thoxy-propoxyles 

- les acides gras ethoxyies ou ethoxy-propoxyles 
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- les esters de sorbitan ethoxyles ou ethoxy-propoxyles 

- les amines grasses ethoxylees ou ethoxy-propoxylees 

- les di(phenyl-1 ethyl) phenols 6thoxyles ou ethoxy-propoxyles 

- les tri(phenyM ethyl) phenols ethoxyles ou ethoxy-propoxyles 
5 - les alkyls ph6nols ethoxyles ou ethoxy-propoxyles 

Le nombre de motifs oxyethylene (OE) et/ou oxypropylene (OP) de ces tensio- 
actifs non ioniques varie habrtuellement de 2 a 100 selon la HLB (balance 
hydrophiUe/lipophflie) souhaitee. Plus particulierement. le nombre de motifs OE et/ou OP 
se srtue entre 2 et 50. De preference, le nombre de motifs OE et/ou OP est compris 
10 entre 10 et 50. 

Les aJcools gras ethoxyles ou ethoxy-propoxyles comprennent generalement de 6 
a 22 atomes de carbone, les motifs OE et OP etant exclus de ces nombres. De 
preference, ces motifs sont des motifs ethoxyles. 

Les triglycerides ethoxyles ou ethoxy-propoxyles peuvent etre des triglycerides 
d'origine vegetate ou animate (tels que le saindoux, le suif. I'huile d'arachide. I'huile de 
beurre, I'huile de graine de coton, I'huile de lin, I'huile <folive, Thuile de poisson, I'huile de 
palme. Thuite de pepin de raisin. I'huile de soja. Thuile de ricin. I'huile de colza. I'huile de 
coprah. I'huile de noix de coco) et sont de preference ethoxyles. 

Les acides gras ethoxyles ou ethoxy-propoxyles sont des esters d'acide gras (tels 
que par exemple racide oleique, I'acide stearique). et sont de pr6ference ethoxyles. 

Les esters de sorbitan ethoxyles. ou ethoxy-propoxyles sont des esters du sorbitol 
cyclises d'acide gras comprenant de 10 a 20 atomes de carbone comme racide 
laurique. I'acide stearique ou I'acide oleique. et sont de preference ethoxyles. 

Le terme triglyceride ethoxyle vise dans la presente invention, aussi bien les 
produits obtenus par ethoxylation d'un triglyceride par loxyde tfethylene que ceux 
obtenus par transesterification d'un triglyceride par un polyethyleneglycol. 

De meme. le terme acide gras ethoxyle indue aussi bien les produits obtenus pas 
ethoxylation <fun acide gras par I'oxyde Methylene que ceux obtenus par 
transesterification d'un acide gras par un polyethyleneglycol. 

Les amines grasses ethoxyles ou ethoxy-propoxyles ont generalement de 10 a 22 
atomes de carbone, les motifs OE et OP etant exclus de ces nombres, et sont de 
preference ethoxyles. 

Les alkylpnenols ethoxyles ou ethoxy-propoxyle sont generalement 1 ou 2 
groupes alkytes. lineaircs ou ramifies, ayant 4 a 12 atomes de carbone. A litre 
(fexemple on peut citer notamment les groupes octyles, nonyles ou dodecyles. 

A titre cfexemples de tensio-actifs non ioniques du groups des alkylphenols ethoxy 
ou ethoxy-propoxyles. des dj(phenyl-1 ethyl) phen Is ethoxyles et des tri(phenyl-1 ethyl) 
phenols ethoxy ou ethoxy-propoxyles, on peut citer notamment le dKphenyl-1 
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ethyOphenol ethoxyle avec 5 motifs OE. le di(phenyl-l ethyOphenol ethoxyle avec 10 
motifs OE, le tri(phenyl-1 ethyOphenol ethoxyle avec 16 motifs OE. ie tri(phenyM 
ethyOphenol ethoxyle avec 20 motifs OE. le tri(phenyl-1 ethyOphenol ethoxyle avec 25 
motifs OE. le tri(phenyM ethyOphenol ethoxyle avec 40 motifs OE. les tri(phenyM 
ethyl)phenols ethoxy-propoxyles avec 25 motifs OE + OP. le nonylphenol ethoxyle avec 
2 motifs OE. le nonylphenol ethoxyle avec 4 motifs OE. le nonylphenol ethoxyle avec 6 
motifs OE. le nonylphenol ethoxyle avec 9 motifs OE. les nonylphenols ethoxy- 
propoxyles avec 25 motifs OE + OP. les nonylphenols ethoxy-propoxyles avec 30 motifs 
OE ♦ OP. les nonylphenols ethoxy-propoxyles avec 40 motifs OE + OP. les 
nonylphenols ethoxy-propoxyles avec 55 motifs OE + OP. les nonylphenols ethoxy- 
propoxyles avec 80 motifs OE + OP. 

Les compositions pulverulentes selon rinvention comprennent en outre au moins 
un compose hydrosoluble choisi parmi les polyelectrolytes appartenant a la famille des 
potyacides faitries. 

Par polyacide faible. on entend des polyacides presentant un pKa compris entre 3 

et6. 

Plus particulierement, ce compose est un solide. 

Selon un mode de realisation particulier de I'invention. ce compose hydrosoluble 
est choisi parmi les polyelectrolytes de nature organique issus de la polymerisation de 
monomeres qui ont la formule generate suivante : 

Ri R< 

\ / 

C _ C 

/ \ 
R 2 R 3 

formule dans laquelle Rj. identiques ou differents represented H. CH 3 , CO2H. 
(CH2) n CO2Havecn.0a4. 

A titre d'exemples non limitatrfs. on peut citer les acides acrylique, m6tacrylique. 
maleique. fumarique, itaconique, crotonique. 

Conviennent egalement a rinvention, les copolymeres obtenus a partir des 
monomeres repondant a la formule generale precedente et ceux obtenus a raide de ces 
monomeres et cfautres monomeres. en particulier les derives vinyUques comme les 
alcools vinyliques et les vinyl amides telle que la vinylpyrrolidinone. On peut egalement 
citer les copolymeres obtenus a partir <f alkyle vinyl ether et (facide maleique ainsi que 
ceux obtenus a partir de vinyl styrene et d'acide maleique qui sont notamment decrits 
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dans rencyciop6di KIRK-OTHMER intitule 'ENCYCLOPEDIA OF CHEMICAL 
TECHNOLOGY* - Volume 18-3 dme edition - Wiley interscience publication - 1982. 

Conviennent 6galement d (Invention les polymdres peptidiques derives de la 
poiycondensation d'acides amines, notamment de I'acide aspartique et glutamique ou 
5 des prteurseurs des diaminodiacides. Ces polym6res peuvent fitre aussi bien des 
homopolymdres derives de I'acide aspartique ou glutamique que des copolym&res 
derives de I'acide aspartique et de facide glutamique en proportions quelconques, ou 
des copolymers derives de I'acide aspartique et / ou glutamique et d'aminoacides 
autres. Panmi les aminoacides copotym6risabtes ( on peut citer la glycine, Talanine, la 
10 leucine, fisoieucine, la phenyl alanine, la methionine. I'histidine, la proline, la lysine, la 
serine, la threonine, la cysteine, ... 

Les poly6lectrolytes pr6f6r6s pr6sentent un degre de polymerisation faible. 

La masse mol6culaire en poids des poly6lectroiytes est plus particuii6rement 
inferieure £ 20000 g/mole. De preference, elle est comprise entre 1000 et 5000 g/moie. 
15 Bien entendu, ii est tout & fait envisageabte d utiiiser ces differents types de 

composes hydrosolubles en combinaison. 

Les compositions pulv6rulentes de la pr6sente invention peuvent contenir en outre 
un tensio-actif suppiementaire ionique. 

20 Les tensio-actifs suppiementaires ioniques peuvent plus particulierement 6tre des 

agents tensioactifs amphoteres, les alkyl-b6taines, les alkyldimethyibetaines, les 
alkyiamidopropylbetaines, les alkylamido-propyldimethylbetaines, les alkyttrimethyl- 
sulfobetaines, les derives (^imidazoline tels que les alkyIamphoac6tates, 
alkylamphodiacetates, alkylampho-propionates, alkyl-amphodipropionates, les 

25 alkylsultatnes ou les aikyiamidopropyl-hydroxysultaines, les produits de condensation 
d'acides gras et cfhydrolysats de proteines, les derives amphoteres des aJkyipolyamines 
comme I'Amphionic XL® commercialise par Rhdne-Poulenc, Ampholac 7T/X® et 
Ampholac 7C/X® commercialisms par Berol Nobel. 

L6S compositions selon (Invention peuvent en outre comprendre au moins un 

30 agent tensio-actif suppiementaire anionique. Ainsi on peut utiiiser des sets 
hydrosolubles d'aJkyl sulfates, d'alkyiethersulfates, les alkylisethionates et les 
aJkyftaurates ou leurs sets, les alkytcarboxylates, les alkylsutfosucctnates ou les 
aJkylsuccinamates, les alkylsarcosinates, les derives alkyies cfhydrolysats de proteines, 
les acylaspartates, les phosphates esters cfalkyle et/ou cfalkyiether et/ou 

35 cfaikylaryiether. 

Le cation est en general un metal alcalin ou alcalino-terreux, tels que le sodium, le 
potassium, le lithium, le magnesium, ou un groupement ammonium NR 4 + avec R, 
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identiques ou differents. representant un radical alkyle substrtue ou non par un atoms 
d'oxygene ou d'azote. 

II est possible d'ajouter a la composition pulverulente selon rinvention, tout additif 
classique selon le domains d'application desdites compositions. 
5 Dans les compositions pulverulentes selon rinvention. la teneur en poudre de 

polymere filmogene est comprise, de maniere avantageuse. entre 40 et 90 parties en 
poids dans la composition pulverulente. Selon un mode de realisation particulier de 
rinvention, la teneur en poudre de polymere filmogene est dau moins 70 parties en 
poids. 

10 La quantite de tensio-actif non ionique varie en general entre 0.2 et 30 parties en 

poids dans la composition pulverulente. De preference, cetie teneur est comprise entre 
1 et 20 parties en poids. encore plus preferentiellement entre 2 et 10 parties 

La quantite de compose hydrosoluble varie en general entre 7 et 50 parties en 
poids dans la composition pulverulente. Selon une variante particuliere. certe quantite 
1 5 est comprise entre 8 et 25 parties en poids. 

Le rapport ponderal des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 
compose hydrosoluble. est compris en general entre 30 / 70 et 1 0 / 90. 

Dans le cas ou la composition pulverulente de rinvention comprend au moins un 
tensio-actif supplemental, le rapport ponderal des concentrations entre le tensio-actif 
non ionique et le ou les tensio-actifs supplemental, est compris en general entre 5 et 
10. 

La composition selon rinvention peut comprendre en outre au moins une charge 
minerale presentant une granulometrie inferieure a 10 urn environ, de preference 
inferieure a 3 urn. 

25 Comme charge minerale, on recommande tfutiliser une charge choisie notamment 

parmi le carbonate de calcium, le kaolin, le sulfate de baryum. I'oxyde de titane. le talc, 
ralumine hydratee. la bentonite et le sullfoaluminate de calcium (blanc satin), la silice. 

La presence de ces charges minerales favorise la preparation de la poudre et sa 
stabilite au stockage en evitant Aggregation de la poudre. c est-a-dire son mottage. 

30 On peut ajouter cette charge minerale directement a la composition pulverulente 

ou elle peut etre issue du precede de preparation de la composition. La quantite de 
charge minerale peut etre comprise entre 0,5 et 60. de preference de 10 et 20 parties 
en poids, pour 100 parties de poudre de polymere filmogene insoluble dans reau. 

Les compositions pulverulentes obtenues sort stables au stockage ; elles peuvent 

35 etre aisement redispersees dans reau sous forme de pseudo-latex et utilisees 
directement sous forme de poudre ou sous forme de pseudo-latex dans tous les 
domain es d'application connus des latex. 
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L procede de preparation de la composition pulverulent va maintenant etre 
decrit. 

Comma indique precedemment, le procede consists a : 
- eliminer reau d'une emulsion aqueuse constituee dun polymers fiimogene 
5 insoluble dans I'eau prepare par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au 
moins un tensio-actif non ionique, au moins un compose hydrosoluble et eventuellement 
au moins un tensio-actif supplementaire ou un agent anti-mottant, 

• et a pulveriser le residu sec en une poudre de granulometrie desiree. 
Bien evidemment. dans le cas ou des additifs classiques sont utilises, on peut les 
1 0 ajouter lors de la formation de I'emulsion . 

On part d'une emulsion aqueuse de la poudre de polymere fiimogene insoluble 
dans I'eau obtenue par polymerisation en emulsion telle que definie precedemment. Ce 
type d'emulsion est communement appelee latex. 

On ajoute a cette emulsion aqueuse les autres composants de la composition 
1 5 pulverulente : tensio-actif non ionique, compose hydrosoluble. eventuellement le tensio- 
actif supplementaire et/ou I'agent anti-mottant. Les teneurs respectives des divers 
constituants sont choisies de telle sorte que les compositions pulverulentes sechees 
presentent la compositiCTi definie auparavant. De preference, on part d'une emulsion 
presentant un extrait sec (polymere fiimogene + tensio-actif non ionique + compose 
!0 hydrosoluble + tensio-actif supplementaire + agent anti-mottant) compris entre 10 et 70 
% en poids. encore plus preferenb'ellement entre 40 et 60 %. 

L'eau de cette emulsion est ensuite eliminee et le produit obtenu pulverise pour 
obtenir une poudre. Les stapes rfelimination de I'eau de I'emulsion de latex et 
(fobtention d'une poudre peuvent etre separees ou concomitantes. Ainsi. on peut utiliser 
5 un procede de congelation, suivie cTune etape de sublimation, ou de ryophilisation. de 
sechage ou de sechage par atomisation (pulverisation - sechage). 

Le sechage par atomisation est le procede pref6re car il permet d'obtenir 
(firectement la poudre a la granulometrie desiree sans passer necessairement par 
Tetape de broyage. La granulometrie de la poudre est generalement inferieure a 500 
0 urn. 

Le sechage par atomisation peut s'effectuer de maniere habituelle dans tout 
appareil connu tel que par exemple une tour d'atomisation associant une pulverisation 
realisee par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 

La temperature rfentree du gaz chaud (en general de I'air). en tete de colonne. est 
5 de preference comprise entre 100 et 115 e C et la temperature de sortie est de 
preference comprise entre 55 et 65*C. 

La charge minerals peut etre ajoutee a I'emulsion aqueuse de polymere de depart. 
Tout ou partis de la charge minerals peut egaiement etre introduce tors de Tetape de 
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puhririsation dans le procdcte de stehage par atomisation. II est possible enfin d'ajouter 
la charge minfirale directement d la composition pulvdruiente finale. 

Dans la plupart des cas, les compositions pulv6fulentes selon rinvention sont 
totalement redispersables dans feau & temp6rature ambiante par simple agitation. Par 
totalement redispersables, on entend une poudre conforme & Invention qui aprds 
addition (Tune quantity adapts cfeau permet d'obtenir un pseudo-latex dont la 
granulomfitrie des particules est sensiblement identique & la granulomfitrie des 
particules de latex prteentes dans Emulsion de depart. 

L'invention conceme 6galement le pseudo-latex obtenu par redispersion dans 
I'eau cfune composition pulvfirulente telle que ddfinie pr6c6demment. 

Enfin, rinvention conceme Tutilisation des compositions pulv6rulentes d6crites ci- 
dessus dans Industrie du bitiment comme additifs aux melanges de Hants min6raux 
hydrauliques pour la rdalisation d'enduits de protection et de d6coration, des mortiers- 
colles et des ciments-colles destinds & la pose de carrelages et de revdtements de sols. 
Elles s'avdrent particulidrement bien adapt6es A la pr6paration de produits en poudre 
prdts & I'emploi d base de ciment ainsi que de plitre. 

Les compositions pulvfirulentes de rinvention ou les pseudo-latex en d6rivant son! 
utilisables en outre dans tous les autres domaines ^application des latex, plus 
particuli&rement dans le domaine des adhfisifs, du couchage du papier et des peintures. 
Les compositions pulvfirulentes selon rinvention peuvent comporter en outre les additifs 
usuels, en particulier des biocides, des microbiostats, des bact6riostatiques, et des anti- 
mousses silicones et organiques. 

Les examples suivants illustrent rinvention sans toutefois en limiter la port6e. 

EXEMPLES 

Exemple 1 

Dans un mdlangeur, on prepare rdmulsion suivante : 

Composition % en pqih^ 

latex styrtne/butadifcne (*) 80 

nonyi ph6noi 6thoxyl6 avec 10 motifs OE (**) 1 2 

acide polyacryfique (** )(Mw « 2000) 8,8 

eau 10 
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(*) le latex styrdne/butadidne presents un extrait sec de 50 % en poids. II est 
obtenu par poiym6risation en 6mulsion (fun mdiange pondfiral de 58 % de styrftne et 42 
% de butadidne. La granulomfitrie moyenne des particules de polymdre mesurte A 
Faide rfun granulomere BROOKHAVEN® est de 0.12 gm. Sa surface est fakement 
carboxytee : il pr6sente une charge de surface 6gale 4 30 micro6quivalents de fonction - 
COOH / g de poiymdre. 

(**) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialis6 par Rhdne-Poulenc sous le nom 
de Soprophor® BC10. 

(***) L'acide polyacrylique est commercialis6 par ta soci6t6 Aidrich. 

1 kg de cette 6mulsion est atomism dans les conditions standards d'une colonne 
d'atomisation type NIRO® (115°C en entrie et 60°C en sortie). L'6mulsion est 
coatomis6e en pr6sencs d'une dispersion de kaolin de teiles sorte que la quantit6 de 
kaolin dans le produit final est de 12 % en poids. Le produit final se prdsente sous la 
forme d'une poudre coulable form6e de particules plutdt sph6riques prdsentant les 
caract6ristiques suivantes : 

-la tailie des particules est comprise entre 10 et 100 pm, 

- I'extrait sec de la poudre est de 99 %. 

- la composition en poids de la poudre s&che est la suivante : 



latex styrdne/butadidne 70 % 

nonyl ph6nol 6thoxyl6 2 % 

acide polyacrylique 1 5 % 

kaolin 12% 

eau 1 % 



Le produit atomisd se redisperse de manidre spontan6e dans I'eau A temp6rature 
ambiante. La tailie moyenne des particules de temulsion obtenue, mesur6e & Taide tfun 
granulomdtre BROOKHAVEN®, est de 0,13 \im. 

EXEMPLE 2 

Dans un m6langeur, on prepare I'dmulsion suivante : 



Composition %en poids 

latex styrdne/butadldne so 

nonyl ph6nol 6thoxyl6 avec 30 motifs OE (*) 1 1 2 

acide polyacrylique (Mw « 2000) 8,8 
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eau 10 

(*) Le nonyl ph6nol ethoxyie est commercialism par Rhftne-Poulenc. 
Les autres constituants sorrt ies mdmes que dans lexemple 1. 

5 

Ce melange est atomise £ raide tfun disposhrf BUCHI® avec une temperature 
d'entr6e de 1 1 0°C et une temperature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue aprds atomisation pr6sente une dispersion spontan6e dans 
reau. Le pseudo-latex obtenu pr6sente une granulomere identique £ celle du latex de 
10 depart. 

EXEMPLE 3 

Dans un meiangeur, on prepare remulsion suivante : 

15 

Composition % en poids 

latex styr6ne/butadi6ne BO 

nonyl phenol 6thoxyl6 avec 10 motifs OE 1 ,2 

acide polyacrylique (*) (Mw = 5000) 1 7,6 

20 eau 1 ,2 

(*) L'acide polyacrylique est commercialism par la societe Aldrich et est en solution 
& 50 % poids dans de reau. 

Les autres constituants sont les m6mes que dans l exemple 1 . 

25 

Ce melange est atomis6 & raide d'un dispositif BUCHI® avec une temperature 
cfentr6e de 1 1 0°C et une temperature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue aprds atomisation pr6sente une dispersion spontanee dans 
I'eau. Le pseudo-latex obtenu pr6sente une granulometrie identique £ celle du latex de 
30 depart. 

EXEMPLE 4 

Dans un meiangeur, on prepare la composition suivante : 

35 Composition % en poids 

latex styrene/butadiene 80 

nonyl phenol 6thoxyl6 avec 1 0 motifs OE 1 1 2 

acide polyrtaconique (* )(Mw * 2000) 8,8 
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eau 10 

(*) L'acide polyitaconique est commercialis6 par la soci6t6 Rhflne-Pouienc. 
Les autres constituants sont les mfimes que dans I'exemple 1 . 

5 

Ce melange est atomis6 de la mftme manidre que dans I'exemple 1. On obtient 
une poudre qui se redisperse spontan6ment dans I'eau. Le pseudo-latex obtenu 
prfisente une granulomfitrie moyenne 6quivalente & celle du latex de d6part. 
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REVENDICAT10NS 



1. Composition pulv6rulente redispersable dans reau caract6ris6e en ce qu'elle 
comprend : 

- une poudre <fau moins un polymdre filmogdne insoluble dans I'eau et pr6pard & 
partir <fau moins un monomdre A insaturation 6thyl6nique, 

- au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les d6riv6s polyoxyaJkyl6n6s, 

- au moins un compos6 hydrosoluble choisi parmi les polyfilectrofytes appartenant 
& la famille des polyacides faibles. 

2. Composition pulv6rulente selon la revendication pr6c6dente caract6ris6e en ce que le 
polymfcre filmogdne insoluble dans reau est choisi parmi les homopolymSres vinylique 
ou acrylate, ou les copolym&res ac6tate de vinyle, styrene/butadiene, styrene/acrylate, 
acrylate et styrene/butadiene/acryiate. 

3. Composition pulv6rulente selon Tune quelconque des revendications 1 ou 2, 
caract6ris6e en ce que le polymdre filmogdne insoluble dans I'eau prtsente un taux 
tfacidit6 de surface d'au plus 100 micro6quivalents de fonction -COOH par gramme de 
polymdre. 



4. Composition pulvfirulente selon I'une quelconque des revendications 1 d 3, 
caract6ris6e en ce que le tensio-actif non ionique est choisi parmi : 

- les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les triglycerides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les acides gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les esters de sorbitan fithoxytes ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyl6es 

- les di(ph6nyl-1 6thyl) phfinols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les tri(ph6nyl-1 6thyl) phdnols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les alkyls ph6nols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyI6s 

5. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications 1 & 4, 
caract6ris6e en ce que le compos* hydrosoluble est choisi parmi les polydlectrolytes de 
nature organique issus de la polymdrisation de monomdres qui ont la formula g6n6rale 
suivante : 
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R, R 4 

\ / 

c _ c 

/ \ 

5 R2 R 3 

avec Rj, identiques ou tfrfferente, representant H ou CH 3 ou CO2H ou (CH2> n CO2H 
avec n a 0 a 4. 

10 6. Composition pulverulente selon la revendication precedente. caracterisee en ce que 
les polyelectrolytes presentent une masse moleculaire en poids inferieure a 
20000 g/mole. 

7. Composition pulverulente selon I'une quelconque des revendications precedentes. 
15 caracterisee en ce qu'ils peuvent comprendre en outre au moins un tensio-actif 

supplemental ionique. 

8. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications precedentes. 
caracterisee en ce que la teneur en poudre de polymere filmogene est comprise entre 

20 40 a 90 parties en poids dans la composition pulverulente. 

9. Composition pulverulente selon I'une quelconque des revendications precedentes, 
caracterisee en ce que la quantity de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties 
en poids dans la composition pulverulente. 

25 

10. Composition pulverulente selon rune quelconque des revendications precedentes, 
caracterisee en ce que la quantise de compose hvdrosoluble varie entre 7 et 50 parties 
en poids dans la composition pulverulente. 

30 11. Composition pulverulente selon I'une quelconque des revendications 7 a 10, 
caracterisee en ce que le rapport ponderai des concentrations entre le tensio-actif non 
ionique et le ou les tensio-actifs supplementaires est compris entre 5 et 1 0. 

12. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications precedentes. 
35 caracterisee en ce que ie rapport ponderai des concentrations entre le tensio-actif non 
ionique et le compose hydrosoluble est compris entre 30 / 70 et 1 0 / 90. 
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13. Composition pulv6rutente selon rune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caract6ris6e en c qu' lie comprend en outre une charge mindrale en poudre de 
granulomfitrie inf6rieure 4 10 pm. de pr6(6rence infdrieure A 3 pm. 

14. Proc6d6 de prfiparation de la composition pulv6rulente telle que ddfinie A Tune 
quelconque des revendications 1 A 1 3, caract6ris6 en ce que : 

- on dlimine I'eau (Tune fimulsion aqueuse constitu§e d'un polymdre filmogdne insoluble 
dans reau prdpari par polymdrisation en 6mulsion aqueuse et comportant au moins un 
tensio-actif non ionique. au moins un compos6 hydrosoluble et 6ventuellement au moins 
un tensio-actif suppl6rr.entaire ou un agent anti-mottant, 

- et on pulverise le r6sidu sec en une poudre de granulomere d6sir6e. 

15. Proc6d6 selon la revendication pr6c6dente. caracteris6 en ce que Emulsion 
aqueuse pr6sente un extrah sec compris entre 30 et 70 % en poids. 

16. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 14 ou 15. caract6ris§ en ce que 
le proc&dS choisi est le proc6d6 par s6chage/pulverisation. 

17. Proc6d6 selon la revendication pr6c6dente, caract6ris6 en ce que tout ou partie de 
la charge min6rale est ajoutte 4 Ktape de pulverisation. 

18. Pseudo-latex obtenu par redispersion dans reau de la composition pulvdrulente telle 
que ddfinie & I'une quelconque des revendications 14 13. 

19. Utilisation des pseudo-latex dfifinis 4 la revendication 18 et des compositions 
pulv6rulentes telles que difmies aux revendications 14 13. comme additifs 4 des Hants 
hydrauliques, des adh6$Hs, des compositions de couchage du papier et des peintures. 
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